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Verfahren zur Durchfuhrung von chemischen Reaktionen 
und gleichzeitiger destillativer Zerlegung eines Produktge- 
misches In mehrere Fraktionen mittels eIner Destillationsko- 
lonne, die in Teilbereichen durch in Langsrichtung wirksame 
Trenneinrichtungen, die eine Quervermischung von Russig- 
kerts- und/oder Brudenstromen ganz oder teilweise verhin- 
dern, in einen Reaktionsteil und einen Destillationsteil unter- 
tellt ist, wobei dem Reaktionsteil ein oder mehrere Reaktan- 
den und gegebenenfalls ein Katalysator zugefOhrt warden 
und aus dem Destillationsteil gleichzeltig eine oder mehrere 
Mittelsiederfraktionen, die aus Reaktanden und/oder Reak- 
tionsprodukten bestehen konnen, und die von Varunreini- 
gungen durch Kopf- und Sumpffraktlonen frei oder weitge- 
hand frei sind, dampffdrmig oderfiQssig abgezogen warden. 
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^ Patentanspruch 

Verfahren zur DurchfUhmng von chemlschen Reaktionen und 
glelchzeltlgep destlllativer Zerlegung eines Produktge- 
5 mlsches in mehrere Fraktlonen mittels elner Destinations- 
kolonne, die in Teilbereichen durch in LSLngsrichtung wirk- 
same Trenneinrlchtungen, die eine Quervemischung von 
Fliissigkeits- und/oder BrQdenstromen ganz Oder teilweise 
verhindern, in einen Reaktionsteil und einen Destlllations- 

10 tell unterteilt ist, dadurch gekennzeichnet ^ daB dem Reak- 
tionsteil eln Oder mehrere Reaktanden und gegebenenfalls 
ein Katalysator zugefuhrt werden und aus dem Dest illations- 
tell gleichzeitlg eine Oder mehrere Mlttelslederf raktlo- 
nen, die aus Reaktanden und/oder Reaktionsprodukten beste- 

IS hen kCnnen, und die von Verunreinigungen durch Kopf- und 
Sumpf f raktionen frei oder weitgehend frei slnd, dampffSr- 
m.ig Oder flUssig abgezogen werden. 
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"Verfahren zur DurchfOhrung von chemlschen Reaktionen und 
gleichzeitiger destillativer Zerlegung eines Produktge- 
Sisches in mehrere Praktionen mittels einer Destlllations- 
kolonne 

5 Die Erf ind\ing betrlfft ein Verfahren zur Durchftthrung von 
chemlschen Reaktionen und gleichzeitiger destillativer 
Zerlegiing eines Produktgemisches in mehrere Fraktlonen 
mittels einer Destillatlonskolonne, die in Teilbereichen 
durch in LSngsrlchtung wlrksame Trennelnrichtungen, die 
10 eine Quervermlschung von Piasslgkeits- und/oder Briiden- 

strQraen ganz oder teilweise verhindern, in einen Reaktlons- 
teil und einen Destinations tell unterteilt ist. 

Die DurchfOhrung von chemlschen Reaktionen in Destilla- 
15 tionskolonnen, wobei chemische Reaktionen und destillatlve 
Stofftrennung slch Uberlagem und im gleichen Raum neben- 
einander ablaufen, ist elne selt langem praktizierte Ver- 
fahrensfOhrung. HSuflg bietet diese Verf ahrensf Uhrung Vor- 
telle hinsichtllch Energiebedarf und Investitionskosten im 
20 Verglelch zu Verf ahrensf ahrungen, bel denen die Reaktion 
und die destillatlve Stofftrennung in getrennten Verfah- 
rensschrltten, nSmllch Reaktion in einem Reaktor und an- 
schlieflende destillatlve Stofftrennung in einer Destllla- 
tionskolonne, stattflnden. Beispiele fUr chemische Reak- 
25 tlonen, die vorteilhaft in Destillatlonskolonnen durchge- 
fUhrt werden, sind Ver.esterungen, Umesterungen und Versei- 
fungen sowie Acetallslerungen und Acetalspaltungsreaktlo- 
nen, Besonders geeignet sind Destillatlonskolonnen fUr 
Gle'ichgewlchtsreaktlonen, bel denen alle Reaktanden ahn- 
30 llche Siedepunkte aufwelsen, die Reaktionsprodukte dagegen 
wesentllch hSher und/oder niedriger sleden. Jedoch auch 
bel Reaktionen, bel denen dieses optimale Siedeverhalten 
nlcht gegeben ist, kSnnen Destillatlonskolonnen sinnvoll 
eingesetzt werden, da sle die Verwirklichung des gUnstigen 
35 Gegenstroms der Reaktanden ermSgllchen. Dadurch ergeben 
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"slch hdhere Umsatze als fUr die direkte Vermischung ohne ^ 
Qegenstrom. 

So kann belspielsweise bei einer Reaktion A+B (Reaktanden) 
5 ^ C+D (Reaktlonsprodukte) , der Sledefolge A, C, B, D 
- nach ansteigenden Sledetemperaturen geordnet - und elnem 
nlcht Im stochiometrischen Verhaitnis sondern im Oberschuft 
zugefahrenen Reaktand A, aus der Destillationskolonne als 
Kopfprodukt das Gemisch aus A xind C und als Sumpf produkt D 

TO abgezogen warden. Zur destillatlven Zerlegung des Kopfpro- 
duktes A und C 1st eine weltere, nachgeschaltete Destilla- 
tionskolonne notwendlg. Entsprechendes gilt, vrenn ein Reak- 
tand die schwerstsledende Komponente ist. Auch hierbei 1st 
bei gleicher Sledefolge wie oben eine zusatzliche Destilla- 

IS tionskolonne erf orderlich, urn den nlcht umgesetzten Reak- 
tanden B sowie das Reaktionsprodukt D in reiner Form zu 
gewinnen. Destillationskolonnen werden selbst in solchen 
Fallen eingesetzt^ wo die Reaktlonsprodukte weder Leich- 
testsieder noch Schwerstsieder sind. Bei einer Reaktion 

2Q A+Bi5==^C+D, der Sledefolge A, C, D, B bedeutet dies, daB 
hier zwel zusatzliche Destillationskolonnen zur Reinlgung 
der Reaktlonsprodukte C und D gebraucht werden. Trotzdem 
ergeben sich auch hier oft Vorteile gegenUber der Reaktion 
. in elnem separaten Reaktor, da die Destillationskolonne 

.2S die Ausnutzung des Gegenstromprinzips ermogllcht und unter 
gOnstigeren Konzentrationsverhaitnissen arbeitet. 

Dieses wichtlge Prinzip der Ausnutzung des Gegenstroms 
. wlrd Jedoch in diesen Fallen durch die Oberlage rung von 

30 Reaktion und destillativer Trennaufgabe teilweise nachtei- 
llg beeinfluBt; so fOhrt belspielsweise im zuletztgehann- 
ten Pall eine Steigerung der Heizleistung nlcht in jedem 
Pall zu einer Verbesserung des Itaisatzes, denn infolge des 
hSheren Rucklaufverhaitnisses erfolgt eine starkere Verdtin- 

35 nung der Reaktanden und des Katalysators in der Reaktionszone . 
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•"Dlese In der Pachllteratur bislang nicht beachteten Effekte 
fUhren beispielswelse in dem Pall der Reaktion A+B:s=2iC+D, 
der Siedefolge A, B, D imd einem Im (Jberschufi gefahre- 
nen Reaktand A, dazu, daft eln bestimmtes Ergebnls der De- 
5 stlllationskolonne hinslchtlich Ctasatz vind Entnahmekonzen- 
tration nicht nur bei einer fest vorgegebenen Heizlelstung 
sondern auch bei einer wesentlich heheren Heizleistung 
erhalten vrird. Es sind zwei verschiedene BetriebszustSnde 
magllch. Der Grvind far dieses h«5chst Uberraschende Verhal- 

10 ten liegt, vrie Slmulationsrechnungen ergaben, darin, daB 
sich ijn elnen Pall mit der niedrigeren Heizleistung der 
Gegenstrom noch gut auswirken kann, wShrend er im anderen 
Pall durch zu hohe Rackvermischung abgeschwficht wird. Es 
ist ein mehrfach h5herer Energieauf wand erforderlich, \m 

IS diesen Pehler durch destillatives Anreichern elnes Reaktan- 
den wieder zu kompensieren. Hier gehen die Vcrteile der 
Destillationskolonne weitgehend verloren. Aus dem Geschil- 
derten ist zu entnehmen, daB die imeingeschrankte (Jberlage- 
rung von Reaktion und Destination nicht in jedem Pall 

20 sinnvoll ist. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, durch eine ein- 
fache MaSnahme, die variabel den verschiedensten PSllen 
von Destillationskolonnen angepaBt werden kann, zu errei- 

2S Chen, daS die fUr die Stof f trennung benOtigte Destilla- 

tlonsenergie den Gegenstrom der Reaktanden nicht unnStiger- 
weise Uber das gilnstige Ma6 hlnaus beeinfluBt. ZusStzlich 
soil der Nachteil vermieden werden, der dadurch entsteht, 
dafi bei ungiinstigem Siedeverhalten von Reaktanden und Reak- 

20 tionsprodukten zusatzllche Trennkolonnen zur Reinigung der 
ProduktstrSme erforderlich werden. 
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Diese Aufgabe wird erf IndungsgemaB in Uberraschend ein- 
facher Weise dadurch geiast, daB dem Reaktionsteil ein 
Oder mehrere Reaktanden und gegebenenfalls ein Katalysator 
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'"zugefahrt werden und aus dem Destinations tell glelchzel- 
tig elne oder mehrere Mlttelslederf raktlonen, die aus Reak- 
tanden und/oder Reaktlonsprodukten bestehen kannen, und 
die von Verunrelnlgungen durch Kopf- und Sump ff raktlonen 
5 fpel- Oder weltgehend frel slnd, dampffarmlg oder flUsslg 
abgezogen werden. 

Wle m der Patentanmeldung 33 02 525*8 fiXr den Fall elner 
einfachen Destination beschrleben^ enthait die Destllla- 
10 tlonskolonne In Tellbereichen In Langs rich txing wlrksame 

Trennvorrlchtungen zur Verhlnderung elner Quervermlschung 
von Pltisslgkelts- und/oder BrtldenstrSmen. 

Eln AusfOhriingsbelsplel der Erf Indung 1st In der Zelchnung 
ts dargestellt und wlrd Im folgenden naher beschrleben. 

Es zelgen : 

Plgur 1 eln schematlsches Verf ahrensflle£blld elner De- 
stlllatlonskolonne mlt der Reaktlon A+B ^=e=c+D, 

2Q Sledefolge B, D und elnem nlcht im st5chio- 

metrlschen Verhaitnls sondern Im Qberschufi zuge- 
fahrenen Reaktanden A zur destlllatlven Trennung 
der Produktstrome A, C und D, 
Flgur 2 eln schematlsches Verf ahrensfllefiblld elner De- 

25 stlllatlonskolonne mlt der Reaktlon A+B -g-^. C+D, 

Sledefolge A, C, D, B zur destlllatlven Trennung 
der ProduktstrOme A, B, C und D. 

Gem^ft Flgur 1 wlrd eine Kolonne 1 durch elne in LSngsrich- 
30 tung wlrksame Trenneinrichtung 2 unterhalb und oberhalb 

der ZulauTstellen ftir die Reaktanden A und B In elnen Re- 
aktlonstell 3 und elnen Destlllatlonstell 4 untertellt. 
Entsprechend der Sledefolge wlrd der lelchtestsledende 
Reaktand A am Kopf und das schwerstsledende Reaktlonspro- 
35 dukt D am Sumpf der Kolonne entnornmen. Da im Destinations- 
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"teil 4 die Reaktion unterdrackt 1st, ist es mSglich, dort 
das mittelsiedende Reaktionsprodukt C in reiner Oder weit- 
gehend reiner Form abzuziehen. 

5 Wie Pigur 2 zeigt, ist es bei der gleichen Anordnung auch 
mSglich, bei dem besonders ungilnstigen Fall, wenn beide 
Reaktionsprodukte weder die leichtestsiedende noch die 
schwerstsiedende Fraktion sind und nach herkSmmlicher Ver- 
fahrensweise zwei zusStzliche Destlllatlonskolonnen ben6- 

10 tigt werden, mit einer Destillationskolonne die gestellte 
Aufgabe - namlich die Reaktionsprodukte C und D in reiner 
Form zu gewinnen - zu ISsen; wobei durch eine entsprechen- 
de Aufteilung der Flussigkeits- und Dampfstrfime auf Reak- 
tions- und Destillationsteil der Qegenstrom optimal zur 

IS Wirkung kommt und der Geaamtaufwand ver ringer t werden 
kann. 

Durch diese Langsunterteilung wird die Moglichkeit geschaf- 
fen, einen separaten Kolonnenteil zu erhalten, in dem man 
20 die' Reaktion unter den fUr sie optimalen Bedingungen hin- 
sichtlich Heizleistung, RUckvermischung und Katalysator- . 
konzentration ablaufen lessen kann. Der meist nichtfiach- 
tlge Oder schwerf liichtige Katalysator (z.B. Mineralsaure 
far Veresterungen, Verseifungen, Acetalbildungen und -spal- 

25 tungen oder Umacetalisierungen oder Alkoholate fQr Dmeste- 
rungen) oder auch leichtflUchtige Katalysator (beispiela- 
weise Chlorwasserstoff , Ameisensaure) last sich entspre- 
chend seinem Siedeverhalten durch die Wahl seiner Zugabe- 
stelle gezielt in diesen Destillationskolonnentell - Reak- 

30 tionsteil - elnbringen. Wegen der gerlngeren VerdUnnung 

des Katalysators in dem Reaktionsteil ergeben sich im all- 
gemeinen Einsparungen hinslchtlich der benOtigten Katalysa- 
tormengen oder es werden einfachere Kolonneneinbauten mSg- 
lich, die weniger Verweilzeit fQr die FlUssigkeit einstel- 

35 len, z.B. PailkSrperkolonnen anstelle von teureren Glocken- 
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'"pder Ventllbodenkolonnen. Dies bletet auch Vortelle, wenn 
die Verweilzelt wegen der Temperaturempf Indlichkelt der 
Produkte m5gllchst kleln sein soil. In dem dem Reaktlons- 
tell gegenQberliegenden Destillationstell kann die che- 
5 mlsche Reaktlon verhlndert werden, indem der Katalysator 
aus diesem Berelch ferngehalten wird, was sich entweder 
infolge seiner Nlchtf lUchtigkelt oder Lelchtf lUchtlgkelt 
von selbst erglbt oder aber durch besondere Mafinabmen wle 
belsplelswelse gezlelte ZerstSrung elner katalyslerenden 

10 Sa.ure durch Zudosierung einer Lauge Im Destillationstell 
erzlelbar ist und^ so nur destillatlve Stof f trennungen ab- 
laufen. Einpf Indllche Stoffe, die durch den Katalysator 
leicht geschSLdigt werden, kSnnen aus diesem Tell schonend 
abgetrennt vrerden. Die Reaktionszone kann gegebenenf alls 

15 bereits Im Reaktionsteil gezielt elngegrenzt werden, indem 
man belsplelswelse die Reaktionszone nur auf den Berelch 
zwischen den Z\ilauf stellen der Reaktanden beschrankt. 

Zur technischen Ausgestaltung der in LSngsrichtung wlrk- 
20 samen Trenneinrichtungen koramen, wie in der Patentanmel- 
dung 33 02 52.5-8 geschildert, mehrere MOglichkeiten in 
Betracht. Die einTachste Moglichkeit stellen ebene durch- 
gehende. Trennbleche dar. Gegebenenf alls kdnnen jedoch 
2 konzentrlsche oder nebenelnander angeordnete Destilla- 
25 . tlonskolonnen benutzt werden. 

Die chemlsche Reaktlon kann auch in einer Destlllations- 
kolonne stattfinden, bei der zur ErhShung der Verweilzeit 
separate Verweilzeitbehaiter aufierhalb der Destillatlons- 
30 kolonne angeordnet werden, in denen die Reaktlon gegebenen- 
falls durch lonentauscher katalysiert wird. 

Einen besonders wertvollen Vortell bletet die LSngsunter- 
tellung der Destillatlonskolonne gemM.fi> der vorliegenden Er- 
findung hlnslchtllch der Reinhelt der entnommenen Produkte. 
*€elchn. 
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